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Synopsi s 
We studied on ihe applicat icn of t he t.he chel at e t ii r at i c n  n etl.cd w ith the sepa ration 
of dithizone -carbon tet rachloriどe l ixivat i on u]:むn the quantii aLi v e  anal y s i s  of zinc ore . 
The procedure  w a s  very si mple and its assa y va lue showed i t to b e  obt ained near1y 
equa l as compared with t he J .  I .  S. analyt ical method . 
1 緒 言
従来非鉄製錬分析法 と し て は 基礎 的 な 化学分析j去を生{本 と し て 行わ れ て き て い る が ， そ の 分 析航
の 精度 ， 操作 の 難 点 ， 熟練， 分 析時間 の 短縮化な ど の 問題 点 が あ り ， こ れ が方便イじ と し て は い ろ い
ろ と り 上 げ ら れ て き て い る 。 著者 ら は非鉄製錬 の 研 究 に 従事 し て い る が ， そ の 副 生 的 な 分 析法に つ
い て も 研究をすす め て い る 。 今そ の 分 析法 の 研 究 で迅速化 の一端 と し て 搭賦抽 出 法 お よ び キ レ ー ト
滴定法併用 の 分 析?去 を 研 究立 案 し こ れ を ま ず :illî鉛 鉱 に つ い て 応 )!J し て み た 。 結果 と し て そ の 含有各
金属を 単的 に分離の上迅速に 定:III- で き る こ と を 確 立‘ し た の で 知告す る 。 な お他 金 属鉱石へ の 応 用 研
究 も 追及中 であ る 。
2 実 験
溶媒抽 出 試薬 と し て は い ろ い ろ あ る が お 者 ら は ジ チ ゾ ン の 目 線化炭 素溶液を 使 III し た 。 ジ チ ゾ ン
は水 に不溶で、有機溶媒 ( 例 え ば凹 塩化lffと 素， ク ロ ロ ホ ノレ ム ) に 可 溶性 の黒 紫 色 粉 末 で 多 く の 金属 と
次 の よ う な Pヤ レ ー ト 化合物 を つ く る 。
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こ の 干 レ ー ト 化合物は水 に不i容で、有機溶媒 l'こ可 溶性 で、 あ る 。 そ ミ で 金属 イ オ ン 溶液合 ジ チ ゾ ン の
匹 塩化炭素溶液 と 振 ト ウ 分別す る こ と に よ り 金 属 イ オ ン を 凹取化炭 素 の βヘ ジ チ ゾ ン 4 レ ー ト 化 合
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物 と し て 抽 出す る こ と がで き る 。 ジ チ ゾ ン は多 く の 金属 イ オ ン と 也合物を つ く る の で 目 的 イ オ ン だ
けを他 の イ オ ン か ら選択的に抽出 す る に は い ろ い ろ の 隠蔽剤 の 併用 が必要 でそ の ジ チ ゾ ン 反応 に お
け る 隠蔽剤を表 一 1 Vこ示す。
表 - 1 ジ チ ゾ ン 反応 に お け る 隠蔽剤
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ν ア γ 化物 を 含む ア ル カ リ 溶液
チ オ ν ア シ酸坂を含む希酸溶液
チ オ ジ ア ン酸塩+ ν ア ジ 化物 の 希酸溶液
EDTA+ C;; + の 希 ア ル カ リ 捺液 ( pH=9 )
チ オ 硫選塩+ ν ア ジ 化物の弱酸溶液 (pH=4- 5)
Cu ， 
Sn (1I) ， Zn . 
キ レ ー ト 滴定法 の滴定試薬に は EDTA 2 Na を使用 し た 。 こ れ は水に易溶の 白 色結晶 で多 く の 金
属 と 次の よ う な キ レ ー ト 化合物をつ く る 。 従っ て 金属 イ オ ン 溶液を EDTA 2 Na で滴定 し 下記の反
応 を 行わせ ， 当量点を 適 当 な 金属指示 薬 で ， しれば， 標準溶液の消費量から金属 イ オ γ を 定量す る
こ と ヵ: で き る 。
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実験に 当つ て は金属 イ オ ン 単一 試料を キ レ ー ト 法 で定量 しそ の誤差を 調 べ， そ の精度 の高い こ と
を確めた 。 つ い で金 属 イ オ ン の 混合試料につ い て 溶媒を使っ て 分雄 し ， 定量 して その結果について
誤差を調 べ分離の 完全に行われ て い る こ と を 確 めた。
1 . 試 薬
+ 
+ 2 H  
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試薬は主に市販特級を 丹1 \， 、 た が， 特殊 の も の は次 の よ う に調製 した。
表 - 2 特 殊 試 薬 の 調 整 法
試 薬 名 調 製 法
0 . 01% ジ チ ゾ シ 一四塩化炭素溶液
O . O lM-EDTA溶液
Cu-PAN指示 薬
BT指示薬
ド ー タ イ ト PAN指示薬
pH10ー緩衡液
酢酸一酢酸ナ ト リ ワ ムー緩衡液
ジ チ ゾ シ は再結晶法に よ り 精製、 四塩化炭素 は蒸留 し た も の 。
市販EDTA2Na3 ， 723 g 精 秤 ， 1 ß の 水に溶解 し 亜鉛標準溶液で力価 を
検定。
市販 ( ド ー タ イ CII-PAN粉末) H を50% メ タ ノ ー ル10 0mßに溶解。
市販 ( ド ー タ イ ト BT粉末) 0 . 2 g 塩酸 ヒ ド ロ キ V ノレ ア ミ シ4 . 5 g に無
水 メ タ ノ ー ノレ を 加 え て 100mß と す。
( ド ー タ イ ト PAN= ピ リ ジ シ ナ ブ ト ー ル) 0 ， 1 g を 1 00mßメ タ ノ ー ノレ
で溶解。
塩化ア シ モ ニ ク ム 90 g 濃 ア ジ モ ニ ヤ 水57mß混合 し純7](で1ß と す る。
各々 l，'ÍoN溶液 を つ く り 各pHに よ り 適 当 に配合。
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2 . ー イ オ ン の 定 ;Jj去 の 精JLE
各 金属 イ χ ン の 正確 な 力 {耐 の既知開!1"%i伐 を ベ レ ー ト 定ì.l; で 定 ;tla し ， ブJ fmíに よ る 計算仙 と 宍浪E
f立を 比 較 し そ の 誤 差 を 検討 し た ョ
(1) 標準溶液 の 調製法
標準溶液 i 工 次 の よ う に L て 調製 し そ の )J {rt1; ; 工 存品 分 析ì.l; で検定 し た っ
表 - 3 t;';: ífc ì'i'i' ì夜 の 調 製 ì:t
保 ;11' j:h í皮 剥 製 法金属 イ ズ ン |
釘
.i!E 鉛
カ ド ミ ヴ ム
99 . 99/"会属銅636m g 粕 杯、 6Ntお妓 少 E誌 でNiWif.後純水で 1 ß と す る 。
99 . 99�5金属 恋鉛61m � 結 手F、 6NJ:Íj\ 慣を少長J で'1守主解後純 イくで l Q， と す る 。
1.>/一、�:[l 
99 . 9996会属 カ ド ミ ク ム 962m g お 科、 6Nti，icl'j;主fショーでi会免午後純/Jくで、1Q， と す る の
9 9 .  990�金属鉛1 . 61 2 ヨ 粁! 手[' ， 6Nr，:"t喜多:少量で必'I�午後純/1<. で 1Q， と す る 。
鉄 (lli) 9 9 . 99労電解鉄558m 9 梢 科 、 6Nt!i，酸少量でi容 的J 後 純 ノにC 1 Q， と す る 。
(2) 銅 の 定 ;il
標準溶液 を表 - 4 の よ う に分駁 し 除
菌室 ー 酢酸 ナ ト リ ウ ム ー 緩衝液3 - 5 mJ 
加 え ， pH 3 - 4 に 調 製 し ， ifc に 1 5 J�
ユ チ ル ア ノレ コ ー ル 20ml さ ら に ド ー タ
イ ト PAN 指示薬を加 え ， 0 . 0 1 M - E  
DTA 標準溶液 で泊定す る つ 終 点 の 変
色 は 赤 ー→黄 で あ る 。 CO . O I M - ED寸
A1 ml = 0 . 6354 mgCu) 
(3) 亜鉛 の 定 量
原準溶液を表 - 5 の よ う に 分 以 ，
pH 4 - 6の 酢酸 ー 酢酸 ナ ト リ ウ ム ー
街液 2 - 5 ml を 加 え pH を 調整 L ，
Cu- PAN指示 薬数摘 を加 え O . O I M ­
EDTA 標i'!í"τ溶液 で J内定す る 。 終 点 � ; 
変色 は赤紫 ー→ 黄であ る 。 ( 0 . 0 1 1\1
- EDT A 1 ml = O. 6538mgZn ) 
(4) カ ド ミ ウ ム の 定14:
関準溶液 を 表 - 6 の よ う に 分取 ，
pH4 -6 の 酢酸 ー 酢酸 ナ ト リ ウ ー ム ー
緩衝液す 加 え pH 調製後， Cu- PAN 
指示薬数摘 を 加 え ， O. OOllvl- EDTA 
標準溶液 で消定す る 。 終 点 の 変色 は
す、紫ー→京 であ る 。 (0 . 00 1 M - ED 
TAl ml = 0 . 1 1 241 m gCd ) 
表 - 4 制 定 id. 結 51!.:
ィi�� ;fr(LZJ�{.. ! �i \ ';�f:1';� 1r�f:-: ! )�測含有 �: i ��-� 差 | 院 長一 平
(mQ，) (m 司 ) : (m g )  I (mg) (91の
20 
1 0  
5 
1 
0 
1 2 . 72 
6 . 36 
3 . 1 8 
1 2 . 74 十 0 . 02 I 0 . 1 6 
6 . 38 十 0 . 02 I 0 . 3 1 
3 . 1 7 I -0 . 0 1  I 0 . 3 1 
u . 63 6  [ 0 . 63 1  I - -0 . 005 I 0 . 79 
o 0 二 o I 0 
京 - 5 IJl， 鉛 の 定 jA; 結 果
点字放 出 I I�i l .tíì:-�\ギj" �rk i �だ測合有法 差 | 誤 差 ヰ
(m g ) I (m g )  I (m  g )  (m g ) (%) 
25  f 1 . 525  1 . 5 3 0  I + 0 . 00 5  i 0 . 33 
1 0  I 0 . 6 1 0  0 . 6 1 2  I + 0 . 0 0 2  I 0 . 33 
5 0 . 30 5  0 . 3 07 斗 0 . 0 02 i 0 . 66 
0 ， 06 1  (1 . 060 -0 . 0 0 1  I 1 . 64 () I (J 0 工 o 0 
Et〈 ← 6 カ ド ミ ウ ム の 定 十 古来
役 目 l υ l .t;ì�/;!; イJ : 1: " I :Xil出合 右目 | 討 差 ! 出 走 〉ネ
(mg) I (m宮) I (mg) I (mg) I (96) 
25  
10 
F O 
1 
0 
24 000 
9 . 600 
4 . 801l  
[I . 96U 
0 
9 . 602 I 十 0 . 0 024 . 80 6 I + 0 . 006  
。 心2
o 0 2  
0 . 1 2 
0 . 33 
0 
BT指 示薬で滴定す る と き は CuZ + ， Co 2 十 な と 微 f�\:1'}{i三す れ ば指 示 薬 の 変色 を 紡i与す る 。
(5) 鉛 の 定 量
標準溶液を 表 - 7 の よ う に 分取，
pH1 0の塩化 ア ン モ ニ ウ ム ー ア ン モ ニ
ヤ水緩衝液 3 - 5 ml， 20% シ ア γ 化 カ
リ ウ ム 溶液2mlを加 え ， 妨害 イ オ γ を
隠蔽 した後， BT 指 示薬数滴 を 加 え
0 . 0 1 M - EDTA 標準溶液 で 滴定す
る 。 終 点 の 変色 は赤ー→黄であ る 。
(0 . 0 1 M- EDTA l ml = 2 . 072 1mgPb) 
(6) 鉄 ( ][ ) の 定量
標準溶液を表 ー 8 の よ う に 分 取，
396過酸佑水素水少量を 加 え ， 鉄 (n )
を鉄 ( ][ ) に酸化後， pH 2 �3 の 酢酸
一酢酸ナ ト リ ウ ム ー 緩衝液3 - 5 ml を
加 え pH を調製後， 2 ;;ぢサ リ チ ル酸溶
液 1 -2ml 加 え ， 0 . 0 1  M -EDTA 標
表 一 7 鉛 の 定 量 結 巣
標準(m液g量� l 計算含(m有g量〉 | 実測含(m有g量� I 誤 (mg差� l 誤差(事%) 
25 40 . 287 -0 . 020 0 . 05 
1 0 16 . 120 16 . 124 + 0 . 004 0 . 02 
5 8 . 060 8 . 05 1  -0 . 009 0 . 11 
1 1 . 612  1 . 606 -0 . 008 0 . 50 
。 。 。 土 0 。
表 - 8 鉄 (][ ) の 定量結果
標準液量 | 計算含有量 | 実測含有量 | 誤 差 | 誤 差 率(mg) I (mg) I (mg) I (mg) I (労〉
25 13 . 950 13 . 943 -0. 007 0 . 05  
10 5 . 580 5 . 571 -0 . 009 0 . 16 
5 2 . 790 2 . 800 + 0. 010 0 . 36 
1 0 . 558 0 . 549 -0 . 001 0 . 18 
。 。 。 土 日 。
準溶液で滴定す る 。 終 点の 変色 は淡赤一一+黄であ る 。 (0 .0 1  M- EDTA1 ml =0.558mgFell+ ) 
3 .  混合 イ オ ン の分離法 の 精度
113 
単一 イ オ ン 定量の際使用 し た 各金属 イ オ ン 標準溶液を 表 - 9 の割合に混合 し て 試料溶液を 調製 し
Tこ。
こ の試料につ い て ジ チ ゾ ン に よ る
抽 出 分離を行い ， 分離 し た 各金属 イ
ォ y を キ レ ー ト 滴定で定量 し た。 金
属 イ オ ン 含有量 と 滴定結果を 比較 し
て 分離の 完全 か否かを 検討 した。 ま
た共存 イ オ γ が 穏蔽剤 で完全 に 隠蔽
鉄
亜
(lI[) 
鉛
銅
鉛
表 - 9 試 料 の 混 合 割 合
含有率 (%) 金属 イ オ シ | 含有率 儲)
5 - 14 0- 0 . 4 
1 0  - 60 ニ ッ ケ ノレ Tr 
0 - 0 . 3  マ ン ガ シ Tr 
0 - 0 . 5 
さ れ て い る か否かを 調 べ る た め に ブ ラ ン ク テ ス ト を 行い検討 した。
一方亜鉛 と カ ド ミ ウ ム につ い て は共存試料溶液につ い て 分離定量せず， 隠蔽剤を使用， 妨害元 素
を 隠蔽 した後， ホ ル マ リ ン で亜鉛 ， カ ド ミ ウ ム の 錯塩を 分解 し て キ レ ー ト 滴定を行っ た。
(1) 鉄 (][) の 分離お よ び定量
試料溶液の適 当量を300ml ビ ー カ に分取， 4 N ア ン モ ニ ヤ水 で 中 和 し (指示薬 1 - 1 メ チ ル レ ッ ド ) . 
さ ら に 1 0ml 過剰 に加 え ， 約 1 0min 600 _800 C に加熱後， 沈肢を ロ 過す る 。 沈殿は温水 で 2 - 3 回
洗浄後. 0 . 5N 塩酸で溶解 し滴定試料液 と す る 。
(局 銅 の 分 離
ロ 液 中 よ り 50 - 1 00 ml を 200 ml 分液漏斗 に分取， 5 ;;ぢ ロ ダ ン ア ン モ ニ ウ ム 溶液 5 ml お よ び 2 96
シ ア ン イじ カ リ ウ ム 溶液 2 -5 ml を加 え: 6 N 塩酸で PH 1 . 5 -2 に調整後 ， 0. 01 労 ジ チ ゾ ン 囚塩佑炭
素溶液を加 え 1 - 2 min 振 ト ウ し ， 四 塩イじ炭素が緑色に な る ま で抽 出 を く り か えすc 抽 出 終 了後，
有機層 だけを 6N 塩酸 20ml と と も に分液漏斗 に う つ し， よ く 振っ て銅を水層 に う っす。 水層を ピ ー
カ に う つ し， 加 熱 し て 有機物を 完全に分解後， 4 N ア ン モ ニ ヤ水で 中 和 して試料溶液 と す る 。
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ゆ) 鉛 の 分 離
ロ 液 中 よ り 50- 1 00ml を 200ml 分液漏斗 に分取， 20% シ ア ン 化 カ リ ウ ム 20 -30ml， 1 %!lli硫酸
ナ ト リ ウ ム 2ml， 4N ア ン モ ニ ヤ 水少量， 20% ロ ツ シ ェ ル塩 5ml 加 え ， pH 8 . 5 -9 の 塩化 ア ン モ ニ ウ
ム ー ア ン モ ニ ヤ 緩衝液 2 - 5rnl 加 え pH 調整後， 0 . 0 1 %ヂ ツ ヅ ン 一 四塩化炭素溶液 で四塩化炭素層 が
緑色 に な る ま で抽出 を く り か えす ， 終了後有機層 をあわせ ， 1 0- 20ml の (2 + 1 00) 硝酸 と と も に振
り ， 鉛を水層 に う つ し， 分離後， 6 N 塩酸少量を加 え ， 加熱 し て 有機物を 分解 し て試料溶液 と す る 。
ω 亜鉛 お よ び カ ド ミ ウ ム の 分別定量
ロ 液中 よ り 50- 1 00 ml を分取， 300 rnl ビ ー カ に う つ し ， 銅 ， ニ ッ ケ ル ， コ バ ル ト ， 亜鉛， カ ド ミ
ウ ム な ど を シ ア ン 錯塩にす る の に十分な だけ20% シ ア ン 化 カ リ ウ ム 溶液を加 え ， さ ら に0. 5ml過剰に
加 え， BT指示薬数滴加 え る 」 も し溶液 が赤色を 示せば， ア ル カ リ 土金属 の存在を示す か ら ， EDTA 
標準溶液 で青色を 示す ま で滴定後， 7 % ホ ル マ リ ン 溶液 5rnl を加 え ， 亜鉛 カ ド ミ ウ ム の 錯塩を分解 し
た後， pH 8 -9 の塩化 ア ン モ ニ ウ ム ー ア ン モ ニ ヤ水一 緩衝液を 3 - 5 ml 加 え て pHを調整後， 0 . 0 1  M 
- EDTA 標準溶液 で滴定す る 。 終点の 変色 は赤←→青であ る 。(� 山 一 EDTA l ml = 0 . 6538mg Zn\ 
O . O I M - EDTAl ml = 1 . 1 241 mg CdJ 
上記 の操作で亜鉛， カ ド ミ ウ の 合量を 求め滴定終了後ア 1 % ジ エ チ ル カ ルバ ミ ン 酸ナ ト リ ウ ム 溶液
1 0- 20 ml を加 え ， カ ド ミ ウ ム の EDTA 錯塩を 分解 し ， 遊離 した EDTA の量を O.O I M 硫酸 マ グ ネ
シ ウ ム 溶液 で逆滴定す る 。 終点 の 変色 は青ー一→赤であ る 。 (0 . 0 I M-Mg S04 1 rnl = 1 . 1 241 rng Cd) 
逆滴定 で、求めた カ ド ミ ウ ム 含有量を前記 の 合量か ら ， さ し ひ い て亜鉛 の含有量を き め る 。
表 - 10 各金属 イ オ ン の 抽 出 お よ び 定量結果
鉄 (][) の分離お よ び定量
計算含有量 l 実測苧量 | 誤 差 | 誤 差 率(mg) 1 (mg) 1 (mg) 1 (%) 
96 . 875 
38 . 75 38 . 69  -0 . 006 0 . 15  
1 9 . 375 1 9 . 3 1 0  -0 . 065 0 . 34 
3 . 870 3 . 7892 + 0 . 0808 2 . 08 
ブ ラ ソ ク 。 。
鉛 の 分 離 お よ び 定 量
銅 の 分 離 お よ び 定 量
計算今有量 ! 実測今有量 ! 誤 差 | 誤 差 率iñi) I . (mg) I (mg) __I ��(%) 
2 . 2 180 一-0 . 0070 0 . 3 1 
0 . 8896 0 . 8878 ←0 . 00 18  0 . 1 9 
0 . 4448 0 . 4389 -0 . 0059  0 . 1 3  
0 . 0889 0 . 0890 十 0 . 0001 0 . 1 3 
ブ ラ シ ク 。 十 O 。
亜 鉛 の 分 別 定 量
計算含有量 I 実測含(有量 !i 誤 差 I 誤 差(勿率) 計算含(有量 I 実測含(有量 1 誤 差 [ 誤 差(%率) (mg) 1 mg) i (mε) 1 %  1 1 mg) I mg) I (mg) 
4 . 025 4 . 02 9  1 + 0 . 002 0 . 05  I 1 15 . 250 15 . 28 0 I + 0 . 030 0 . 1 8  
1 . 6 10 1 . 608 -0 . 002 0 . 12  I 1  6 . 1 00  6 . 1 18 十 0 . 0 1 8 0 . 29  
0 . 860 0 . 863 1 + 0 . 003 0 . 34 I1 3 . 050  3 . 047 1 -0 . 003 0 . 0 9  
ブ ラ ン ク O 士 o i 0 プ ラ ン ク o ::t 0 0 
カ ド ミ ワ ム の 逆 滴 定 i 
計算含有量 | 実測含有量 | 誤 差 l 誤 差 率 |
(mg) I (mg) I (mg) 1 (%) 1 
1 .  525 1 1 ・ 528 + 0 . 003 0 . 18 
0 . 6 1 0 0 . 606 
0 . 305 0 . 3 1 0 
0 . 06 1  0 . 057 
ブ ラ シ ク I 0 
-0 . 004 
→ 0 . 005  
-0 . 004 
十 O
0 . 65 
1 . 66 
6 . 55 
。
4. 亜鉛精鉱 の分析方法
上記 の 実験結果に基ず き 亜鉛精鉱 の分析方法を 次 の よ う に定めた。
関 - 1 亜鉛精鉱 の 迅速分析法系統図
| 試 料 |
LNallOllで融鰹=1
1 中 和 |
| ロ 坦」
I 0f止哩盟主]
l 試 料 溶F 調 製 || 恥削?04混加 i 
l 加 熱 l
l ロ 過 !
(500ml) 
沈
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I p 一一一色! 殿
(KMnO‘手:MnOll に分解 ， 5n共沈)
同阿師配布石1 5n 除 去
1 p 過 |
1Ikboom-z! (Fe3+ +3 (OH)手Fe(OH)a
1O . 5N二E恋可落語1
1 Fe+ + + 溶液 1 
1 キ レ ー ト 滴定 !
Fe+ + + 
i 銅検定?料轍 | 同1分取) I鉛検定?料溶液 j (叫分取) I 亜鉛 カ ド ミ ヲ ム子定試料溶液 j (50ml分取〉
「亨子子子百曲一1 I一万 '_/ :/語百 I I扇町モ隠蔽「
I Cu - DZlI 1 p土二王堅三_j I ホ ル マ リ ン でCd ， Znの錯塩 の みを分解i
m叫ぶ1::':/:71 1 (2+珂~ス ト リ ヅロ71 ヨ与市
| Cu+ + 溶 液 Pb+ + 溶 液寸 Zn+ + +Cd+ +  
l キ レ ー ト 滴定-1 r下U
P 
(1) 分 析 操 作
( 1 ) 試 料 の 融 解
Zn+ += (Zn+ +  + (Cd + + )-Cd+ + 
↓ IMgSO� で逆滴定 |
↓ 
Cd2+ 
試料 2 - 3g を 精秤 し ， あ ら か じ め無水炭酸ナ ト リ ウ ム で裏付 け し て あ る ニ ッ ケ ル ル ツ ボ 中 に 10 -
14g の 過酸化ナ ト 刊誌 ム と と も に う つ し ， よ く 混ぜた後， 1 - 2g の過酸佑ナ ト リ ワ ム で上層を おお
い ， 注意深 く 融解す る 。 冷却後， ピ ー カ に700 _800 Cに加熱 し て あ る 温水中 にル ク ポ と も に う っ し
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ロ 過後 ， O . 5N 塩;�& で全量を 500ml と す る 。 こ れを 試料溶液 と し て使用す る 。
(2) ス ズ の 除去
試料液溶 よ り 200ml分取， 濃塩酸20 -30mlを加 え ， lN過 マ ン ガ ン 酸 カ リ ウ ム を試料溶液 がかす か
に赤変す る ま で加 え ， 加熱す る 。 沈駐が生 じ は じ め た な ら ば ， さ ら に過剰に 3 - 5ml 加 え ， 約 10min
位加熱後静置 し て ロ 過す る 。 (あ ま り 過剰 に過 マ ン ガ ン 酸 カ リ ウ ム を加 えす ぎ る と 二酸化 マ ン ガ ン
に分解 さ れ ず ロ 液 が赤 く な る 。 〕
(3) 各金属 イ オ ン の分離お よ び定量
上述 し た操作 と 全 く 同 じ であ る の で省略す る 。
{必 定 量 結 果
東邦亜鉛対州鉱業所亜鉛精鉱を 試料 と し て 本法お よ び J . I . S . 法に よ る 分析法を 行った。 結果を
表 一 1 1 に 示す。 こ の亜鉛精鉱 は マ ー マ タ イ ト 系 の も のであ る 。
表- 1 1 分 析 結 果 の 比 較
本 法
J .  1 s . 法
Fe(m) % 
14 . 95 
14 . 82 
Zn % 1  Pb ;;ぢ
50 . 44 
50 . 50 
0 .42 
OAO 
す なわ ち J . I . S 法 の分析値に一致 した結果を 示 して い る 。
φ) 分析所要時間
本法 の 分析所要時聞は約6hrであ る 0
! . 者 察
01 ;;ぢ
0 . 38 
0 . 40 
Cd タ6
0 . 41 
0 . 43 
s ;;ぢ
32 . 36 
1 .  表- 4 -表ー 7 お よ び表 1 0の誤差 の値を み る と ， 試料 中 の金属 イ オ ン 含有量があ ま り 低い と
き に は精度 がお ち て い る 。 銅 で O . 4 mg ; 鉛 で O . 8 mg ; 亜鉛 で 3 mg ; カ ド ミ ウ ム で O . 6 mg ; 鉄 で
10mg 以 と の 含有では精度 よ く 定量で き る 。
2 .  抽 出 元 素 を ス ト リ ツ ピ ン グ し た後， 6N 塩酸 ま た は ( 1 + 1 ) 硝酸を少量加 え加熱 し ， 有機物を
完全 に分解 し た後， 滴定 し な い と 指示薬の 変色を 妨害す る こ と があ る 。
3 . 抽 出 元 素 と と も に コ ン 跡 と し て 重金属が混合す る 可能性があ る た め適 当 な 隠蔽 剤を使 う こ と
が望 ま し い。
4. ア ル カ リ 金属 が存在 し な い と き は鉛 ， 亜鉛 ， カ ド ミ ウ ム な どは pHIO で BT 指示薬を 用 い て ，
適 当 な 隠蔽剤 の 存在下 で滴定す る こ と が望 ま し い 。
5 .  使用す る 薬品 の 純度 があ ま り よ く な い と き は定量値 か ら ブ ラ ン ク テ ス ト を ， さ じ ひ い た も の
を 真 の値 と し て計算す る の がよ し 、 。
4 . 結 言
亜鉛精鉱 の分析法に溶媒抽出 分離法 と キ レ ー ト 滴定法を 併用す る 方法 を考案検討 し ， 操作 が簡単
で極め て 迅速に分離で き る 方法 であ る こ と を 確立す る こ と がで き た。 結果は J . I . S . 法 の それ と 一致
し精度 も 劣 ら な い 。
終 り に亜鉛精鉱 の 試料を提供 し て 下 さ い ま し た東邦亜鉛 阻安 中 製錬所 の御好意に対 し感謝 の 意 を
表 し ま す。
(本文は昭和3�年1 1 月 日 本金属学会北陸信越支部， 日 本鉄鋼協会北陸支部共催秋季講演 会 で講演
した も の であ る 。 )
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